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Dre voriiegende Erfindung bettifB ein Vsrfahren „ Abtreimung _ ^ 
als selves Buu.no. Oder SBA bezeiehne,) aus .er,,Bu«anoVWasser-Ge m ischen, die bei der 
SpaUung von te r,,Bu,anol (TBA), insbesondere so.ehenr hergestell, aus technisehen C 4 - 
Kohlenwasserstoffgemischen, zu Isobuten und Wasser anfallen. 

Isobuten is, ein Ausgangssioff fur die Herstellung von ButyiWschuk, Pol yiso bu«vlen Iso- 
buien-OHgomeren, verzweigten Q-Aldehyden und Q-Cartonsauren. Weiterhin wird = S als 
Alkyherungsnrinel und als Zwisehenproduk, zur Erzeugung von Peroxiden eingeseM. 

In .eehnisehen Srrdmen Meg, Isobuten zusammen mi, gesattigren und ungesat,ig,en C 4 -Koh,en- 
w„ffen vor. Aus diesen Gemischen .cann .sobu,en wegen der geringen SiedepuniCs- 
ddTerenz bzw. des sehr geringen Trennfakrors zwisehen Is obu,en und ,-Bu.en dureh Destina- 
uon nreb, wn.eban.ieb abgenenn, werden. Daber wird Isobu,e„ aus .echniseben Kob,enwas- 
e^ ffg em,sehen dadnreb gewonnen, dass ,sobu,e„ zn einenr Deriva, unrgese., wird, das sieh 
fad* vonr ubrig gebliebenden KohJenwassers.offgen.iseh abirennen ,ass«, und dass das 
■sober* Deriva, zn Isobuten und Derivausierungsmittel zuriiekspaltet wird. 

M ct IT™?: L IS ° bU,en ~ C4 " SChnitten ' b6iSPieWiSe ^ C ^°» — 

eker , we fo lgt abgeTenn, Naeh Entfemung des gro B ,en Teils der nrebrfach ungesatigten 

t Koblenwassersroffe, bauprsaebiieb Butadien, dureh Exua M on(-sdesUUa,ion) Oder Se^ivhy- 

• ' cTr, 8 A,"IT? uttnen wird das verb,eibende ° emisch (Raffi - ' cJL 

2S Z TT ^ lUn8eSetZ, • ^ ^ von Methanol als Alkoho, 

25 entsteht Methyl-tert.-butvlether nvTTRF. u • ^ ^Konoi 
■v, , outyiether (MTBE) und bei Einsatz von Wasser tert.-Butanol (TBA) 



Be orzng, wnd die Spabung vo „ TBA in Gegenwar, einer Saure in der Gas- od r F^W 
unter Teilumsatz von TBA durchgefuhrt. ^ussigphase 



O.2. 6179 



10 

re* 



15 



20 



Werden zur Herstehnng von TEA aus Isobn.en Isobu«en-hal, ig e Kohlenwa*ers,offs,rome die 
auch hneare Bu,e„= enrhalten, eingese,*, entsteh, in geringen Mengen auch 2-Bu.ano. (SBA). 

Die, is, soiange nich, weirer Wtisch, wie das en«s«andene ReaMonsgemisch in em reines TBA 
Oder m en, TBAAVasse.-Azeo.op aufgearbeite, wird. Dabei wird wegen des »ur geringen 2- 
Butanes im ReaMonsgemisch die maxima, zuiassige 2-B Ute „o Ik onzenze„ tt adon von 
be.sp.eiswe.se 0,2 Massen-% im TBA Oder im TBA/Wasser-AzeoTop nich, oberschnnen. 

WW das .echnische TBA Oder TBA/Wasser-Azeo.rop allerdings nnrer TeUumsatz in Isobn,en 
and Wasser gespahen, so fa„, nach Abrrennung des en, st andenen Isob„,ens ein TBAAVasser- 
Gemrscb an, in dem das 2-Bu.ano, (SBA) angereichen is,. Dieses Gemisch is, ohne eine 
Ab.ennnng von 2-Bmano, nich, znr Hers,el,ung von nrarbgangigen TBA oder TBA/Wasser- 
Azeofrop gee.gne,. EbenfaUs is, es nich, zwec^ig, aus diesem Gemisch ^ 

he^Hen, wed mi, zunehmendem 2-Bu^oigehai, auch die Konzemranon von Unearen 
B«ene„ Iso bu,en s ,e igt , wodurch dessen Spezifikation ^ 

«r ^ - V — ~ TBA-Verms,e„ 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es deshaib ein Verfahren berenzusfcUen mi, 
wcic hem es moghch is,, SBA ans Oemischen, die SBA, TBA and Wasser a 2Z 
abzotrennen, ohne dass es zu Verlusten an TBA kommt 



25 



Tel r ff r iSCh SBA ' ^ ^ **** schwierig zu 

« da m d,esem Dreis.offsvs.em eine DesdHadonsgrenziinie (in der Li.era.ur mancH 

Smd OTe ' DestilladonsfeWer: Des,ii,a,ionsfeld 1 im Bereich A B C A L, n 
2 im Bereich B-E-D C R Fm n . „ • A-B-C-A und Destdlauonsfeld 

D C-B. to Des.dlaUonsfe.d . fin de, man als Schwersieder Wasser, der 
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Leichtsieder in diesem Bereich ist das TBA/Wasser-Azeotrop und der Mittelsieder das 
SBA/Wasser-Azeotrop, das nicht in reiner Form abgetrennt werden kann. 

Um SBA aus einem TBA-Isobuten-Anlagenverbund auszuschleusen, ist es am 
wirtschaftlichsten, den SBA-reichsten Strom dazu zu verwenden. Die bei der TBA-Spaltung 
erhaltenen Strome weisen aber einen relativ geringen Gehalt an SBA auf. Ublicherweise 
weisen sie Zusammensetzungen auf, die im Destillationsfeld 1 liegen. Meistens enthalten diese 
Strome auch noch geringe Mengen weiterer Stoffe, deren Gegenwart man in diesem 
Zusammenhang ailerdings nicht zu betrachten braucht. Versucht man ein solches Gemisch mit 
einer Zusammensetzung im Bereich des Destillationsfeldes 1 destillativ aufzuarbeiten, kann 
man entweder reines Wasser als Schwersieder und ein Gemisch aus SBA/TBA/Wasser als 
Kopffraktion gewinnen oder aber im Destillat einer Kolonne als leichtestsiedendes Gemisch 
das TBA/Wasser-Azeotrop und im Sumpf eine hoher siedende Mischung aus 
SBA/TBA/Wasser mit einem hohen Wasseranteil erhalten. Man kann also aus 
Massenbilanzgriinden und aufgrund des ungiinstigen Verlaufs der Destillationslinien in keiner 
Weise den Gehalt an SBA derart erhdhen, dass eine Ausschleusung dieses Stroms 
wirtschaftlich sinnvoll ist. Auch die im System vorhandene Mischungsliicke (siehe Figur 1: C- 
F-G-C) kann nicht wirtschaftlich fur die Trennung der Komponenten oder deren Anreicherung 
verwendet werden. 

Uberraschenderweise wurde aber gefunden, dass aus einem Produktionsstrom, der Wasser, 
SBA und TBA aufweist und dessen Zusammensetzung im Bereich des Destillationsfelds \ 
liegt, insbesondere aus einem Produktionsstrom, in dem SBA angereichert ist, SBA praktisch 
ohne Verluste an TBA abgetrennt werden kann, wenn dem als Einsatzgemisch verwendeten 
Produktionsstrom soviet TBA zugemischt wird, dass das erhaltene Gemisch eine 
Zusammensetzung aufweist, die im Bereich des Destillationsfelds 2 liegt und somit das 
Gemisch destillativ in SBA und in ein TB A/Wasser-Gemisch aufgetrennt werden kann. 

Gegenstand der Erfindung ist demnach ein Verfahren zur Abtrennung von SBA aus einem 
technischen Gemisch, das SBA, TBA und Wasser aufweist, wobei der Massenanteil an Wasser 
in diesem Gemisch groBer ist als die Grenzkonzentrationen der die beiden Azeotrope 
TBA/Wasser und SBA/Wasser verbindenden Destillationsgrenzlinie, also das Gemisch 
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hinsichtlich seiner SBA/TBA/Wasser-Zusammensetzung im Bereich des Destillationsfelds 1 
liegt, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass durch Zugabe von TBA die 
Wasserkonzentration im Gemisch soweit abgesenkt wird, dass erhaltene Gemisch hinsichtlich 
seiner SB A/TB A/Was ser-Zusammensetzung einen Massenanteil an Wasser aufweist, der 
kleiner ist als die Grenzkonzentration der die beiden Azeotrope TBA/Wasser und SBA/Wasser 
verbindenden Destillationsgrenzlinie also hinsichtlich seiner SBA/TBA/Wasser- 
Zusammensetzung im Bereich des Destillationsfeld 2 liegt, und dass dieses Gemisch destillativ 
in einen SBA aufweisenden Strom und einen uberwiegend TBA und Wasser aufweisenden 
Strom getrennt wird. 

Im erfindungsgemaBen Verfahren erfolgt also die SBA-Abtrennung aus einem Gemisch, 
welches sich beziiglich des Dreistoffsystems SBA,/TBA/Wasser im Destillationsfeld 1 befindet 
durch Zugabe eines TBA-haltigen Stroms zu diesem Gemisch, wodurch die Zusammensetzung 
des Dreistoffsystems in das Destillationsfeld 2 verschoben wird, und anschlieBende 
Destination. 

Durch das erfindungsgemaBe Verfahren ist es nun moglich SBA aus Gemischen abzutrennen, 
die SBA, TBA und Wasser aufweisen, wobei der Massenanteil an Wasser in diesen Gemischen 
groBer ist als die Grenzkonzentrationen der die beiden Azeotrope TBA/Wasser und 
SBA/Wasser verbindenden Destillationsgrenzlinie, und damit rein destillativ nicht trennbaf 
sind. Durch die Verwendung eines TBA-haltigen Stroms, der vorzugsweise weniger als 12 
Massen-% Wasser sowie eventuell geringe Mengen an Hochsieder (wie z.B. aus^ 
Oligomerisierung von Isobuten hervorgegangene Cg- oder Ci2-Kohlenwasserstoffe, Cg- 
Alkohole) und/oder geringen Mengen Leichtsieder (wie z.B. Isobuten oder andere C4- 
Kohlenwasserstoffe) aufweist zur Veranderung der Konzentration im Gemisch kann auf die 
Verwendung von Schleppmitteln oder anderen Fremdstoffen verzichtet werden, so dass eine 
aufwandige Abtrennung dieser Hilfsstoffe vermieden werden kann und die Gefahr der 
Verunreinigung der Produkte durch diese Hilfsstoffe bei der Aufarbeitung ausgeschlossen wird. 
Dieser TBA-Strom kann bevorzugt aus einer Anlage zur Herstellung von wasserfreiem TBA 
gewonnen werden. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird nachfolgend beschrieben, ohne dass das Verfahren auf 
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diese AusfUhrungsformen beschrankt sein soil. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren zur Abtrennung von 2-Butanol (SBA) aus einem technischen 
Gemisch, das 2-Butanol, tert.-Butanol (TBA) und Wasser aufweist, wobei der Massenanteil an 
Wasser in dem Gemisch groBer ist als die Grenzkonzentrationen der die beiden Azeotrope 
TBA/Wasser und SBA/Wasser verbindenden Destillationsgrenzlinie, also das Gemisch 
hinsichtlich seiner SBA/TBA/Wasser-Zusammensetzung im Bereich des Destillationsfelds 1 
liegt, zeichnet sich dadurch aus, dass die Wasserkonzentration des Gemisches durch Zugabe 
eines TBA-haltigen Stroms soweit abgesenkt wird, dass das erhaltene Gemisch hinsichtlich 
seiner SBA/TBA/Wasser-Zusammensetzung einen Massenanteil an Wasser aufweist, der 
kleiner ist als die Grenzkonzentration der die beiden Azeotrope TBA/Wasser und SBA/Wasser 
verbindenden Destillationsgrenzlinie, also hinsichtlich seiner SBA/TBA/Wasser- 
Zusammensetzung im Bereich des Destillationsfeld 2 liegt, und dass dieses Gemisch destillativ 
in einen SBA aufweisenden Strom und einen TBA und Wasser aufweisenden Strom getrennt 
15 wird. 

Vorzugsweise wird ein TBA-haltiger Strom zugemischt, der einen Wassergehalt von kleiner 12 
Massen-%, bevorzugt kleiner 10 Massen-% und besonders bevorzugt kleiner 5 Massen-% 
aufweist. Der TBA-haltige Strom kann von 90 bis 99,99 % TBA aufweisen. Neben TBA und 
gegebenenfalls Wasser kann der TBA-haltige Strom auBerdem eventuell geringe Mengen (von 
0,0001 bis 5 Massen-%) an Hochsieder (wie z.B. aus Oligomerisierung von Isobuten 
hervorgegangene C 8 - oder Ci2-Kohlehwasserstoffe, Cg-Alkohole) und/oder Leichtsieder (wis 
z.B. Isobuten oder andere C 4 -Kohlenwasserstoffe) aufweisen. 



20 
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25 Es kann vorteilhaft sein, wenn dem technischen Gemisch vor der Zugabe des TBA-haltigen 
Stroms destillativ Wasser entzogen wird. Durch Destination des technischen Gemisches wird 
dieses in ein wasserreiches Sumpfprodukt und ein Kopfprodukt aufgetrennt, welches einen 
Wassergehalt aufweist, der zwar groBer ist als die Grenzkonzentration der die beiden 
Azeotrope TBA/Wasser und SBA/Wasser verbindenden Destillationsgrenzlinie, also 

30 hinsichtlich seiner SBA/TBA/Wasser-Zusammensetzung im Bereich des Destillationsfeld 1 
liegt, aber geringer als die ursprungliche Konzentration an Wasser ist Das so vorbehandelte 
technische Gemisch wird dann erfindungsgemaB durch Zugabe eines TBA-haltigen Stroms 
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erfindungsgemaB aufgearbeitet. Diese Vorgehensweise hat den Vorteil, dass nur eine relativ 
geringe Menge an TBA-haltigem Strom zugegeben werden muss, urn die Konzentration des 
Gemisches so zu verandern, dass diese im Bereich des Destillationsfeldes 2 liegt. 

5 Das Gemisch, welchem ein TBA-haltiger Strom zugegeben wurde, und das destillativ 
aufgearbeitet wird, weist vorzugsweise einen Wassergehalt von kleiner 10 Massen-% bezogen 
auf das Dreikomponentensystem SBA/TBAAV asser auf. Wesentlich ist aber dass das Gemisch 
hinsichtlich seines Wassergehaltes im Destillationsfeld 2 liegt, also einen Massenanteil an 
Wasser kleiner als der Wassergehalt eines Gemisches mit einer Zusammensetzung 

10 entsprechend der die Azeotrope SBA/Wasser und TBA/Wasser verbindenden 
t' Destillationsgrenzlinie B-C aufweist. Vorzugsweise betragt der Wassergehalt bezogen auf das 
Dreikomponentensystem SBA/TBA/Wasser bei SBA-Gehalten von 0,0001 bis 6 Massen-% 
weniger als 11 Massen-%, bevorzugt weniger als 10 Massen-% und besonders bevorzugt 
weniger als 9,5 Massen-%. Bei SBA-Gehalten von 6,01 bis 15 Massen-% betragt der 

15 Wassergehalt bezogen auf das Dreikomponentensystem SBA/TBAAV asser bevorzugt weniger 
als 15 Massen-%, bevorzugt weniger als 14 und besonders bevorzugt weniger als 13 Massen- 
%. Weiterhin kann das Gemisch bis zu 5 Massen-%, vorzugsweise bis zu 3 Massen-%, ganz 
besonders bevorzugt von 2,5 bis 0,01 Massen-% an weiteren Stoffen, beispielsweise C g - 
Olefinen oder -Alkoholen, aufweisen. 



20 



Das erfindungsgemaBe Verfahren wird vorzugsweise so durchgefiihrt, dass das Gemisch, 
^ welchem ein TBA-haltiger Strom zugegeben wurde, destillativ in eine 2-Butanol aufweisende 
Fraktion aufgetrennt wird, die weniger als 1 Massen-%, bevorzugt weniger als 0,5 Massen-% 
tert-Butanol aufweist. Das 2-Butanol, das bei der destillativen Aufarbeitung abgetrennt wird, 
25 kann aus der Dampfphase eines Verdampfers einer Kolonne oder dampfformig oder fliissig als 
Seitenstrom im Abtriebsteil dieser Kolonne entnommen werden. 

Das bei der destillativen Auftrennung des Gemisches, dem ein TBA-haltiger Strom zugefuhrt 
wurde, als Destillat erhaltene Kopfprodukt, kann zumindest teilweise dem technischen 
30 Gemisch, dem ein TBA-haltiger Strom zugegeben wird, zugemischt werden. Je nach 
Ausgangskonzentration des technischen Gemisches und gegebenenfalls erfolgter destillativer 
Wasserabtrennung kann es sein, dass das Dreistoffgemisch eine Konzentration in der Nahe der 



O-.Z. 6179 



7 



Destillationsgrenzlinie B-C aufweist. Bei einer solchen Zusammensetzung kann es sogar 
ausreichead sein, dass nur ein geringer TBA-haltiger Strom mit einem Teil, des als Destillat 
erhaltenen Kopfprodukts der Kolonne dem technischen Gemisch zugegeben wird, da auch auf 
diese Weise die Zusammensetzung des Gemisches in das Destillationsfeld 2 verschoben 
werden kann. 

Die destillative Auftrennung von bei dem erfindungsgemaBen Verfahren anfallenden 
Stoffstromen, insbesondere des Gemisches, dem ein TBA-haltiger Strom zugegeben wurde, 
kann in einer oder mehreren Kolonne(n) mit Einbauten, die aus Boden, rotierenden Einbauten, 
ungeordneten und/oder geordneten Packungen bestehen, durchgefuhrt werden. Vorzugsweise 
erfolgt die destillative Trennung dieses Gemisches in einer einzigen Kolonne. 

Bei den Kolonnenboden konnen folgende Typen zum Einsatz kommen: 
Boden mit Bohrungen oder Schlitzen in der Bodenplatte. 

Boden mit Halsen oder Kaminen, die von Glocken, Kappen oder Hauben uberdeckt sind. 
Boden mit Bohrungen in der Bodenplatte, die von beweglichen Ventilen uberdeckt sind. 
Boden mit Sonderkonstruktionen. 

In Kolonnen mit rotierenden Einbauten wird der Rucklauf entweder durch rotierende Trichter 
verspriiht oder mit Hilfe eines Rotors als Film auf einer beheizten Rohrwand ausgebreitet. 

In dem erfindungsgemaBen Verfahren verwendete Kolonnen konnen regellose Schuttungen mit 
verscliiedenen Fullkorpem eingesetzt werden. Sie konnen aus fast alien Werkstoffen - Stahl, 
Edelstahl, Kupfer, Kohlenstoff, Steingut, Porzellan, Glas, Kunststoffen usw. - imd in 
verschiedenen Formen - Kugeln, Ringen mit glatten oder profilierten Oberflachen, Ringen mit 
Innenstegen oder Wanddurchbruchen, Drahtnetzringen, Sattelkorper und Spiralen - bestehen. 

Packungen mit regelmaBiger Geometrie konner -r. ^ l^icciiUi uaei ocweben aus Metall 
oder Kunststoff bestehen. Beisfv::.. ^oicher Packungen sind Sulzer Gewebepackungen BX, 
Sulzer r »rr -\.^ackungen Mellapak aus Metallblech, Hochleistungspackungen wie Mella- 
pakPlus, Strukturpackungen von Sulzer (Optiflow), Montz (BSH) und Kuhni (Rombopak). 
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Die Kolonne (2) zur Vorentwasserung des als Edukt eingesetzten technischen Gemisches weist 
vorzugsweise eine theoretische Trennstufenzahl von 3 bis 50, insbesondere eine von 6 bis 40 
auf. Der Zulaufboden hangt von der Zusammensetzung des Gemischs im Destillationsfeld 1 ab. 
Die Einspeisung des Zulaufs erfolgt bevorzugt auf den, von oben gezahlten, 2. bis 55. 
theoretischen Boden, insbesondere auf den 3. bis 35. 

Die zur Trennung des durch Zugabe des TBA-haltigen Stroms erhaltenen Gemisches 
eingesetzte Kolonne weist vorzugsweise eine theoretische Trennstufenzahl von 5 bis 70, 
bevorzugt eine theoretische Trennstufenzahl von 10 bis 60 auf. Der Zulaufboden hangt von der 
Zusammensetzung des Gemisches ab. Es hat sich als vorteilhaft erwiesen, wenn die 
Einspeisung des Gemisches auf den, von oben gezahlten, 2. bis 55. theoretischen Boden, 
insbesondere auf den 3. bis 35. erfolgt. 

Der Betriebsdruck der Kolonnen (2) und (6) betragt bevorzugt von 0,01 bis 15 bar,abs. (bara). 
Die beiden Kolonnen zur Abtrennung von Wasser aus dem technischen Gemisch vor der 
Zugabe des TBA-haltigen Stroms (Vorkolonne) und die Kolonne zur destillativen Trennung 
des nach Zugabe des TBA-haltigen Stroms erhaltenen Gemisches werden bei gleichen oder 
unterschiedlichen Driicken betrieben. Bei gleichem Druck werden die Kolonnen vorzugsweise 
bei 0,5 bis 10 bara, bei unterschiedlichem Druck liegt vorzugsweise der Druck im Bereich von 
0,5 bis 10 bara fur die Vorkolonne und im Bereich von 0,1 bis 10 bara fur die Kolonne (6). 

Bei der Destination des durch Zugabe des TBA-haltigen Stroms erhaltenen Gemisches fallt ein 
Sumpfprodukt als Strom an, das 2-Butanol und gegebenenfalls Hochsieder enthalt. Der Gehalt 
an TBA darin betragt vorzugsweise kleiner 2 Massen-%, bevorzugt kleiner 1,7 Massen-%. Als 
Kopfprodukt wird ein Gemisch aus TBA, Wasser und gegebenenfalls Leichtsieder abgezogen. 
Der Gehalt an 2-Butanol im Kopfprodukt betragt vorzugsweise kleiner 4 Massen-%, 
insbesondere kleiner 3 Massen-%. Im Sumpf der Kolonne lasst sich 2-Butanol ohne oder 
nahezu ohne Hochsieder gewinnen, indem das 2-Butanol aus der Dampfphase des Verdampfers 
oder dampfformig oder flussig als Seitenstrom im Abtriebsteil der Kolonne abgezogen wird. 

Die mit dem erfindungsgemafien Verfahren erhaltenen aus dem Gemisch abgetrennten TBA- 
Fraktionen konnen fur die bekannten Zwecke verwandt werden. Beispielsweise konnen sie als 
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Ausgangsmaterial fur die Herstellung von Isobuten dienen. Gegebenenfalls darin enthaltene 
Leichtsieder konnen destillativ abgetrennt werden. 

Das abgetrennte 2-Butanol kann fur die ublichen technischen Anwendungen genutzt werden. 
So kann es z.B. als Vorstufe fur Methyl-ethylketon, als Losemittel fur Lacke und Harze, als 
Bestandteil von Bremsflussigkeiten sowie als Bestandteil von Reinigungsmitteln eingesetzt 
werden. Dariiber hinaus findet es Verwendung bei der Herstellung von Duftstoffen, Farbstoffen 
und Benetzungsmitteln. 

Mit dem erfindungsgemaBen Verfahren kann 2-Butanol ohne Verluste von TBA aus beliebigen 
ternaren Gemischen aus TBA, SBA und Wasser, die im Destillationsfeld 1 liegen, abgetrennt 
werden. Dies gelingt selbst dann noch, wenn die Gemische zusatzlich bis zu 5 Massen-% 
Hochsieder (wie z.B. aus Oligomerisierung von Isobuten hervorgegangene Cg- oder C12- 
Kohlenwasserstoffe, Cg-Alkohole) und/oder Leichtsieder (wie z.B. Isobuten oder andere C 4 - 
Kohlenwasserstoffe) aufweisen. Mittels des erfindungsgemaBen Verfahrens kann also 2- 
Butanol, insbesondere 2-Butanol, welches einen Gehalt an tert.-Butanol von vorzugsweise 
kleiner 1, bevorzugt kleiner 0,5 Massen-% aufweist, hergestellt werden. 

Im erfindungsgemaBen Verfahren werden insbesondere TBA-Strome, in denen 2-Butanol an- 
gereichert ist, aus Anlagen, in denen Isobuten aus TBA durch Wasserabspaltung hergestellt 
wird, eingesetzt. Diese Strome enthalten meistens C 4 -Kohlenwasserstoffe und Folgeprodukte 
von C4-01efinen als weitere Komponenten. 

Das Blockschema einer Anlage, in der eine spezielle Ausfuhrungsart des erfindungsgemafle 
Verfahren durchgefuhrt werden kann, zeigt die Abbildung in Fig. 2. Das als Edukt dienende 
technische Gemisch (1), welches eine Zusammensetzung im Destillationsfeld 1 aufweist, wird 
zunachst in einer Kolonne (2), auch Vorkolonne genannt, derart aufgearbeitet, dass im Sumpf 
der Vorkolonne ein wasserreicher Strom (3) ausgeschleust wird. Dem auf diese Weise 
vorentwasserten technischen Gemisch (4), welches immer noch eine Zusammensetzung im 
Destillationsfeld 1 aufweist, wird nun soviel eines TBA-haltigen Stroms (5) zugegeben, dass 
das erhaltene Gemisch eine Zusammensetzung aufweist, die im Destillationsfeld 2 liegt. 
Optional kann diesem Gemisch ein Teil (9) des Destillats (8) aus Kolonne (6) zugegeben 
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werden, wobei durch Zugabe dieses Stroms die Zusammensetzung nicht so verandert werden 
darf, dass die Zusammensetzung nicht mehr im Destillationsfeld 2 liegt Dieses Gemisch wird 
in die Kolonne (6) eingeleitet und in dieser in ein Sumpfprodukt (7) mit dem abzutrennenden 
2-Butanol und in ein Kopfprodukt (8), das TBA, Wasser und gegebenenfalls Leichtsieder 
5 enthalt, getrennt. Der Destillatstrom (8) kann ganz oder teilweise direkt als Zulauf im 
Anlagenteil einer TBA-Spaltung wieder eingesetzt werden. Optional wird Kolonne (6) bei 
einem anderen Druck als Kolonne (2) betrieben. Urn 2-Butanol mit einem geringen Anteil an 
Hochsiedern zu gewinnen, kann dieses Produkt aus der Dampfphase des Verdampfers oder 
dampfiformig oder fliissig als Seitenstrom (7A) im Abtriebsteil der Kolonne (6) abgezogen 
10 werden. 

* 

Um das erfindungsgemaBe Verfahren in seiner einfachsten Ausfuhrungsvariante zu betreiben, 
wird auf die Kolonne (2) verzichtet und dem technischen Gemisch wird direkt ein entsprechend 
groBer TBA-haltiger Strom (5) zugegeben, so dass die Zusammensetzung des Gemisches im 
15 Destillationsfeld 2 liegt. Dieser Strom wird wiederum nach optionaler Zumischung von Strom 
(9) in die Kolonne (6) eingespeist und wie oben beschrieben aufgearbeitet. 

Gewohnliche Bauteile wie Pumpen, Verdichter, Ventile, Warmetauscher und Verdampfer sind 
in den Blockschaltbildern nicht dargestellt, jedoch selbstverstandliche Bauteile einer Anlage. 

20 

Das folgende Beispiel soil die Erfindung erlautern, ohne die Anwendungsbreite einzu- 
^ schranken, die sich aus der Beschreibung und den Patentansprlichen ergibt. 

Beispiel 

25 Die Abtrennung von SBA erfolgte in einer nach Figur 2 realisierten Anlage, mit der 
Besonderheit, dass Strom (7 A) und (9) entfielen. Der Kolonnendurchmesser der Kolonne (2) 
betrug dabei 50 mm. Es wurde eine Metall-Destillations-Packung mit 12 theoretischen Stufen 
installiert, der Zulauf erfolgte auf der 5 von oben gezahlten, 7. theoretischen Stufe. Der 
Kolonnendxirchmesser der Kolonne (6) betrug ebenfalls 50 mm. Es wurde eine Metall- 
30 Destillations-Packung mit 20 theoretischen Stufen installiert, der Zulauf erfolgte auf der, von 
oben gezahlten, 6. theoretischen Stufe. Der Zulauf (1) wurde aus der groBtechnischen Anlage 
entnommen und fur die Versuche verwendet. Die Stromnummem in der folgenden Tabelle sind 
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die gleichen wie in Figur 2. Das Destillat (4) der Kolonne (2) wurde gesammelt und zum Teil 
als Zulauf zur zweiten Kolonne (6) eingesetzt. Komponenten mit einer Konzentration kleiner 
als 0,1 Massen-Teile im Gemisch sind in der Regel nicht in der Tabelle aufgeruhrt. 



Stromnummer 


Strombezeichnung 


Massenfluss 
[kg/h] 


Stromzusammensetzu 
ng in Massen-Teile 


1 


Frisch-Zulanf 


1 an 


fi^ S Wasser 
30,2 TBA 
4,5 2-Butanol 
1,7 Cg-Alkohol 
0,1 sonstige Stoffe 


3 


Abwasser 


1 f\i 


70,7 Woobci 

0,1 TBA 
0,1 2-Butanol 
2,9 Cg-Alkohol 


4 


Vorentwassertes 
Gemisch, Destillat der 
Kolonne (2) 


0,77 


18,9 Wasser 

7ft 1 TRA 
10,4 2-Butanol 
0,1 Cg-Alkohol 
0,3 sonstige Stoffe 


4 


Vorentwassertes 
vjemiscn, z,uiaui zur 

TCnlonnp ( f*\ 


0,75 


18,9 Wasser 
70 1 TBA 
10,4 2-Butanol 
0,1 Cg-Alkohol 
0,3 sonstige Stoffe 


5 


Frisch-TBA 


0,75 


0,004 Wasser 
99,8 TBA 
0,15 2-Butanol 
0,01 Cg-Alkohol 
0,036 sonstige Stoffe 


7 


Sumpf der Kolonne 


0,08 


0,3 TBA 
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(6) 




96 7 2-Riit?mr\l 

1,2 C 8 -Alkohol 
1,9 sonstige Stoffe 


Seitenstromentnahme 
der Kolonne (6) 


entfallt 




Destillat der Kolonne 
(6) 


1,42 


10,0 Wasser 
89,6 TBA 
0,4 2-Butanol 
0,1 sonstige Stoffe 


Recyclestrom 


entfallt 





Die Kolonne (2) wurde bei , bara mi. einen, Rueklaufverhahnis von 3 5 betrieben r , ,« 
™de bei , bara nn« eine m ROcMaurVerhaKni, von 4 benieben. ' ® 

Wie Tabelle 1 zu entnehmen ist, isl mil dem erflndungsgemaJJen v«fi.» . . 

von SBA einfach .nogiich, wobei die Veriuste an TBA ^1 mUm8 

der Kolonne beschrank, sind. genngen ^ K ~uk. 



4 
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Patentanspriiche: 

1. Verfahren zur Abtrennung von 2-Butanol (SBA) aus einem technischen Gemisch, das 2- 
Butanol, tert.-Butanol (TBA) und Wasser aufweist, wobei der Massenanteil an Wasser in 
dem Gemisch groBer ist als die Grenzkonzentration der die beiden Azeotrope TBA/Wasser 
und SBA/Wasser verbindenden Destillationsgrenzlinie, 

dadurch gekennzeichnet, 

dass die Wasserkonzentration des Gemisches durch Zugabe eines TBA-haltigen Stroms 
soweit abgesenkt wird, dass das erhaitene Gemisch hinsichtlich seiner SBA/TBA/Wasser- 
Zusammensetzung einen Massenanteil an Wasser aufweist, der kleiner ist als die 
Grenzkonzentration der die beiden Azeotrope TBA/Wasser und SBA/Wasser verbindenden 
Destillationsgrenzlinie, und dass dieses Gemisch destillativ in einen SBA aufweisenden 
Strom und einen TBA und Wasser aufweisenden Strom getrennt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

dass ein TBA-haltiger Strom zugemischt wird, der einen Wassergehalt von kleiner 12 
Massen-% aufweist. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass ein TBA-haltiger Strom zugemischt wird, der einen Wassergehalt von kleiner 5 
Massen-% aufweist. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass dem technischen Gemisch vor der Zufuhrung des TBA-haltigen Stroms in einer 
Kolonne Wasser entzogen wird. 



5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 
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dass dem technischen Gemisch, dem ein TBA-haltiger Strom zugegeben wird, zusatzlich 
ein Teil des bei der destillativen Auftrennung dieses Gemisches als Destillat anfallenden 
Stroms, der Wasser und TBA aufweist, zugemischt wird. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass das Gemisch, welchem ein TBA-haltiger Strom zugegeben wurde, und der destillativ 
aufgearbeitet wird, einen Wassergehalt von kleiner 10 Massen-% bezogen auf das 
Dreikomponentensystem SB A/TB A/W asser aufweist. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass das Gemisch, welchem ein TBA-haltiger Strom zugegeben wurde, in eine 2-Butanol 
aufweisende Fraktion getrennt wird, die weniger als 1 Massen-% tert.-Butanol aufweist. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass 2-Butanol, das bei der destillativen Aufarbeitung abgetrennt werden, aus der 
Dampfphase eines Verdampfers einer Kolonne oder dampfformig oder fliissig als 
Seitenstrom im Abtriebsteil dieser Kolonne entnommen wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Kolonne zur Abtrennung von Wasser aus dem technischen Gemisch vor der 
Zugabe des TBA-haltigen Stroms und die Kolonne zur destillativen Trennung des nach 
Zugabe des TBA-haltigen Stroms erhaltenen Gemisches bei unterschiedlichen Driicken 
betrieben werden. 

10. 2-Butanol, hergestellt nach einem Verfahren gemaB einem der Anspriiche 1 bis 10. 



O'L. 6179 



1 



Zusammenfassung; 

Die vorliegende Erfindung betriffi ein Verfabxen zur Abtrennung von 2-Butanol aus tert.- 
Butanol/Wasser-Gemischen, die bei der Spaltung von tert.-Butanol (TBA), hergestellt aus 
technischen C 4 -KoWenwasserstoffgemischen, zu Isobuten und Wasser anfallen. Bei der 
Spaltung von technischem TBA oder TBA/Wasser-Azeotrop in Isobuten und Wasser, fallt nach 
Abtrennung des entstandenen Isobutens ein TBA/Wasser-Gemisch an, in dem 2-Butanol (SBA) 
angereichert ist. Dieses Gemisch ist ohne Abtrennung von 2-Butanol nicht zur Herstellung von 
marktgangigen TBA oder TBA/Wasser-Azeotrop geeignet. ErfindungsgemaB wird das 
Gemisch zuerst durch Zugabe eines TBA-haltigen Stroms auf eine Konzentration an Wasser 
gebracht, die kleiner ist als die Grenzkonzentration der die beiden Azeotrope TBA/Wasser und 
SB A/Wasser verbindenden Destillationsgrenzlinie, und anschlieBend destillativ aufgearbeitet. / 
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